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高感度イオン源を搭載したトリプル四重極

GC/MS 7010によるスプリット分析 

 

 

＜要旨＞ これまでの残留農薬分析は微量の成分を測定するため、スプリットレ

ス分析が一般的でした。超高感度イオン源を搭載した 7010トリプル四重極 GC/MS

システムはスプリット分析でも十分な感度を得ることが可能です。スプリット注

入することで、GC 注入口での線速度が速くなるため、ライナー内部の汚れ等に

よる吸着や熱分解の影響も最小限に抑えることが可能となり、より分析の信頼性

向上を図ることができます。 
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1. はじめに 

 これまで微量分析では注入した試料をほぼ全量

導入できるスプリットレス分析が一般的でしたが、

注入口での滞留時間が長いため、注入口が汚れてく

ると農薬が吸着/分解したり、全量導入によるカラム

やイオン源の汚染などが問題となっていました。一

方近年はトリプル四重極 GC/MS の高感度化技術が発

展し、装置によってはスプリット分析による測定も

可能なレベルとなりました。スプリット分析を用い

ると、装置への汚れによる負担を最小限に抑えるこ

とができる上、速い線速度によって注入口内での農

薬の吸着や分解といった影響を最小限に抑えること

ができます。そこで食品中残留農薬分析におけるス

プリット分析の可能性について検証を行ないました

ので報告します。 

 

2. 実験方法 
装置：Agilent 7010トリプル四重極 GC/MS 

注入量：試料 1μL 

カラム：VF-5ms, 30m×0.25mm, df:0.25μm 

注入口温度：250℃ 

注入法：スプリット 10:1  

(ウルトライナートライナ, ウール入り p/n 5190-2295) 

カラム流量：1.1 mL/min (He,コンスタントフローモード) 

GC オーブン温度：70℃(2min)-25℃/min-150℃ 

-3℃/min-200℃-8℃/min-310℃(5min) 

トランスファーライン温度：280℃ 

イオン源温度：300℃  

四重極温度：150℃ 

測定モード：MRM1) 

 

 

 

 

3. 結果及び考察 

標準溶液には農薬混合標準溶液 62[関東化学社

製]を用いました。ホウレンソウを QuEChERS 法(AOAC

法)で前処理したものを用い、各成分濃度が 10ppbと

なるよう農薬を添加し、スプリット 10:1 で 1μL 注

入しました。よってカラム中には 1pg 相当が導入さ

れています。アセフェートおよびアセタミプリドで

若干感度が厳しかったものの、すべての成分でスプ

リット分析が可能でした。スプリット比は調節が可

能で、感度的に厳しい化合物に対しては 5：1での分

析も可能です。また 10 回連続測定を行った結果、一

部の感度の低い農薬を除き、RSD 10%以下となり良好

な再現性が得られました(Fig.1)。Fig.2 にホウレン

ソウ抽出液に各成分 10ppb 相当を添加した試料をス

プリット分析した時の MRM クロマトグラムを示しま

す。 

 

Fig.1 ホウレンソウ抽出液に各成分 10ppb 相当を添加し

た試料をスプリット分析(10:1)した時の再現性

（n=10） 
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<5% ≧5%, <10% >10%

アセフェート(10.7%) 

チアベンダゾール(11.0%) 

アセタミプリド(11.1%) 
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Fig1. ホウレンソウ抽出液に各成分 10ppb相当を添加した試料をスプリット分析(10:1)した時の MRMクロマトグラム 

 

 

1) 残留農薬分析用 MRMデータベース(Intelligent MRM)使用 
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